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(f4) Korniges Adsorptionsmittel. 

© Ein aus 

(a) 60-80 Gew.-% Zeolith 

(b) 0,1-5 Gew.-% Natriumsilikat der Zusammensetzung 
Na 2 0:Si0 2 = 1:2-1:3,5 

(c) 3-15 Gew.-% Homo- Oder Copolymere der Acrylsau- 
re, Methacrylsaure bzw. Maleinsaure in Form des Natrium- 
oder Kaliumsalzes 

(d) 8-18 Gew.-% Wasser, das bei 145 °C entfernbar ist 

(e) 0,5-5 Gew.-% Tensid vom Typ der nichtionischen 
Polyglykoletherderivate 

bestehendes, korniges Adsorptionsmittel weist eine mittle- 
re Korngrosse von 0,2 bis 1 ,2 mm und ein SchQttgewicht von 
400 bis 700 g/l auf. Staubanteil (Korngrosse unter 0,05 mm) 
und Grobkorn (uber 2 mm) Megen jeweiis unter 2 Gew.-%, 
Das durch Spruhtrocknung hergestellte Produkt kann auf- 
grund seines hohen Adsorptionsvermogens bis zu 
45 Gew.-% an nichtionischen Detergentien aufnehmen, wo- 
bei ein schuttfahiges Waschmitteladditiv erhalten wird. 
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Die Erfindung betrifft ein korniges Adsorptionsmittel mit hohem 
Aufnahmevermogen fur flussige bis pastose Wasch- und Reinigungsmittel- 
bestandteile, insbesondere flussige bzw. bei Temperaturen unterhalb 
40 °C schmelzende nichtionische Tenside, das sich vorzuglich fur den 
Einsatz in phosphatf reien bzw. phosphatarmen Wasch- und Reinigungs- 
mitteln eignet. 

Nichtionische Tenside besitzen bekanntlich ein sehr hohes Reini- 
gungsvermogen, was sie insbesondere zur Verwendung in Kaltwasch- 
mitteln bzw. 60 °C-Waschmitteln geeignet macht. Ihr Anteil laBt sich 
bei der allgemein ublichen Waschmittelherstellung raittels SprQh- 
trocknung jedoch nicht wesentlich uber 8 bis 10 Gewichtsprozent 
hinaus steigern, da es sonst zu einer uberma&igen Rauchbildung in der 
Abluft der SpruhtUrme sowie mangelhaf ten Rieseleigenschaf ten des 
Spruhpulvers kommt. Es wurden daher Verfahren entwickelt, bei denen 
das flussige bzw. geschmolzene nichtionische Tensid auf das zuvor 
spruhgetrocknete Pulver aufgemischt bzw. auf eine Tragersubstanz 
aufgespruht wird. Als Tragersubstanz wurden lockere, insbesondere 
spruhgetrocknete Phosphate, Borate bzw. Perborat, Natriumalumosili- 
kat (Zeolith), Siliciumdioxid (Aerosil) oder in bestimmter Weise zu- 
vor hergestellte Salzgemische vorgeschlagen, jedoch weisen alle be- 
kannten Mittel gewisse Nachteile auf. Phosphate sind wegen ihrer 
eutrophierenden Eigenschaf ten vielfach unerwunscht. Borate bzw. Per- 
borate besitzen ein nur beschr&nktes Aufnahmevermogen fur flussige 
Stoffe, was auch fQr feinpulvrige Zeolithe gilt, wShrend spezielle 
Adsorptionsmittel, wie Kieselgur und Aerosil, den Ascheanteil im 
Waschmittel bzw. auf dem zu reinigenden Gut erhohen und keinen Bei- 
trag zur Waschwirkung liefern. 
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SaugfShige Tragerkorner, die aus mehreren Bestandteilen bestehen 
und zumeist durch Spriihtrocknung hergestellt werden, sind z.B. aus 
US 3 849 327, US 3 886 098 und US 3 838 027 sowie US 4 269 722 
(DE 27 42 683) bekannt. Diese insbesondere zur Adsorption von nicht- 
ionischen Tensiden entwickelten Tragerkorner enthalten jedoch erheb-- 
liche Mengen an Phosphaten, was ihre Einsatzmoglichkeiten einschrank 
Phosphatfreie TrSgerkorner sind aus DE 32 06 265 bekannt. Sie be- 
stehen aus 25 bis 52 % Natriumcarbonat bzw. -hydro gencarbonat, 10 bis 
50 % Zeolith, 0 bis 18 % Natriumsilikat und 1 bis 20 % Bentonit bzw.. 
0,05 bis 2 % Polyacrylat. Der hohe Anteil an Carbonat begunstigt je- 
doch eine Ausbildung von Calciumcarbonat in hartem Wasser und damit 
die Bildung von Inkrustationen auf der Textilfaser bzw. den Heiz- 
elementen in der Was chmas chin e . Aufterdem ist das Aufnahmevermogen 
der vorstehend zitierten Tragerkorner begrenzt. Bei Anteilen von met: 
als 25 Gewichtsprozent an aufgemischten fltissigen bzw. klebrigen 
nichtionischen Tensiden nimmt die Rieselfahigkeit der Produkte er- 
heblich ab und ist oberhalb 30 Gewichtsprozent unbefriedigend . Es 
bestand daher die Aufgabe, ein korniges Adsorptionsmittel zu ent- 
wickeln, das die aufgefuhrten Nachteile vermeidet und ein noch hohe:t 
Adsorptionsvermogen aufweist. Gegenstand der Erfindung ist ein 
korniges Adsorptionsmittel mit hohem Aufnahmevermogen far flussige 
bis pastose Wasch- und Reinigungsmittelbestandteile, gekennzeichnet 
durch die folgenden Bestandteile: 

(a) 60 bis 80 Gewichtsprozent eines zum Kationenaustausch befahig- 
ten, f einkristallinen , synthetischen, gebundenes Wasser enthal- 
tenden Natriumalumosilikats vom Typ des Zeoliths A und/oder 
Z eoliths NaX, 



30 



(b) 0,1 bis 5 Gewichtsprozent Natriumsilikat der Zusammensetzung 
Na 2 0 : Si0 2 =1:2 bis 1 : 3,5, 
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(c) 3 bis 15 Gewichtsprozent einer homo- oder copolymeren Acrylsaure, 
Methacrylsaure und/oder MaleinsSure in Form des Natrium- Oder 
Kaliumsalzes, 

(d) 8 bis 18 Gewichtsprozent bei einer Trocknungstemperatur von 
145 °C entfernbares Wasser, 

(e) 0 bis 5 Gewichtsprozent eines nichtionischen , Polyglykolether- 
gruppen aufweisenden Tensids, 

wobei das Adsorptionsmittel eine mittlere KorngrSfce von 0,2 bis 
1,2 mm aufweist und der Anteil mit einer Korngrofte von weniger als 
0,05 mm nicht mehr als 2 Gewichtsprozent und der Anteil mit einer 
KorngroBe von mehr als 2 mm nicht mehr als 5 Gewichtsprozent be- 
tragt und das Schuttgewicht 400 bis 700 g/1 betragt. 

Der Bestandteil (a), der in Anteilen von 60 bis 80, vorzugsweise 
65 bis 75 Gewichtsprozent anwesend ist, besteht aus syn thetischem, 
gebundenes Wasser enthaltendem Natriumalumosilikat , vorzugsweise 
vom Zeolith A-Typ. Brauchbar ist ferner Zeolith NaX sowie dessen 
Gemische mit Zeolith NaA, wobei der Anteil des Zeoliths NaX in der- 
artigen Gemischen zweckmaBigerweise unter 30 %, insbesondere unter 
20 %, liegt. Geeignete Zeolithe weisen keine Teilchen mit einer 
GroBe uber 30 Mikron auf und bestehen zu wenigstens 80 % aus Teil- 
chen einer Grofte von weniger als 10 Mikron. Ihr Calciumbindevermogen , 
das nach den Angaben der DE 24 12 837 bestimmt wird, liegt im Be- 
reich von 100 bis 200 mg CaO/g. 

Der Bestandteil (b) besteht aus Natriumsilikat der Zusammensetzung 
Na 2 0 : Si0 2 =1:2 bis 1 : 3,5, vorzugsweise 1 : 2,5 bis 1 : 3,3. 
Auch Gemische von Silikaten mit unterschiedlichem Alkaligehalt 
konnen verwendet werden, beispielsweise ein Gemisch aus Na^O : SiO^ = 
1 : 2 und Na 2 0 : Si0 2 =1 : 2,5 - 3,3. Der Anteil des Natrium- 
silikats betragt 0,1 bis 5 Gewichtsprozent, vorzugsweise 0,2 bis 3 
Gewichtsprozent. 
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Der Bestandteil (c) besteht aus einer homopolyneren und/oder copoly- 
meren Carbonsaure bzw. deren Natrium- Oder Kaliumsalz, wobei die !Ja- 
triumsalze bevorzugt sind. Geeignete Homopolyrnere sind Polyacrylsaur 
Polymethacrylsaure und Folymaleinsaure . Geeignete Copolymere sind 
solche der Acryisaure mit Methacrylsaure bzw. Copolymere der Acrylsa 
re, Methacrylsaure Oder Maleinsaure mit Vinylethern, wie Vinylmethyl 
ether bzw. Vinylethylether , ferner mit Vinylestern, wie Vinylacetat 
Oder Vinylpropionat, Acrylamid, Methacrylamid sowie mit Ethylen, Pro 
pylen Oder Styrol. In solchen copolymeren Sauren, in denen eine der 
Komponenten keine SSurefunktion aufweist, betragt deren Anteil im 
Interesse einer ausreichenden Wasserloslichkeit nicht mehr als 70 
Molprozent, vorzugsweise weniger als 60 Molprozent. Als besonders 
geeignet haben sich Copolymere der Acryisaure bzw. Methacrylsaure 
mit Maleinsaure erwiesen, wie sie beispielsweise in EP 25 551-B1 
charakterisiert sind. Es handelt sich dabei urn Copolymerisate , die 
AO bis 90 Gewichtsprozent Acryisaure bzw. Methacrylsaure und 60 bis 
10 Gewichtsprozent Maleinsaure enthalten. Besonders bevorzugt cind 
solche Copolymere, in denen 45 bis 85 Gewichtsprozent Acryisaure unc 
55 bis 15 Gewichtsprozent Maleinsaure anwesend sind. 

Das Molekulargewicht der Homo- bzw. Copolymeren betragt im allgemeii: 
1 000 bis 150 000, vorzugsweise 1 500 bis 100 000. Ihr Anteil an dem 
Adsorptionsmittel betragt 3 bis 15 Gewichtsprozent und vorzugsweise 
4 bis 12 Gewichtsprozent. Mit steigendem Anteil an Polysaure bzw. 
deren Salzen nimmt die Bestandigkeit der Korner gegen Abrieb zu . 
Bei einem Anteil von 4 bis 5 Gewichtsprozent wird bereits eine hin- 
reichende Abriebfestigkeit erzielt. Optimale Abriebeigenschaf ten 
weisen Gemische mit 8 bis 12 Gewichtsprozent Polysaure bzw. deren 
Salzen auf. 

Der bei einer Trocknungs temp era tur von 145 °C entfernbare Feuchtig- 
keitsgehalt betragt 8 bis 18 Gewichtsprozent, vorzugsweise 10 bis \ 
Gewichtsprozent. Weitere vom Zeolith gebundene An telle an Wasser, 
die bei hoheren Tempera turen frei werden, sind in diesem Betrag 
nicht enthalten. 
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Als fakultativen Bestandteil kann das Adsorptionsmittel nicht- 
ionische Tenside in Anteilen bis zu 5 Gewichtsprozent , vorzugsweise 
0,5 bis 4 Gewichtsprozent, en thai ten. Geeignete nichtionische Ten- 
side sind insbesondere Ethoxylierungsprodukte von linearen Oder 
5 methyl verzweigten (Oxo-Rest) Alkoholen mit 12 bis 18 Kohlenstoff- 

atomen und 3 bis 10 Ethylenglykolethergruppen . Brauchbar sind ferner 
Ethoxylierungsprodukte von vicinalen Diolen, Aminen, Thioalkoholen 
und Fettsaureamiden, die hinsichtlich der Anzahl der C-Atome im hydro- 
phoben Rest und der Glykolethergruppen den beschriebenen Fettalkohol- 

10 ethoxylaten entsprechen. Weiterhin sind Alkylphenolpolyglykolether 
mit 5 bis 12 C-Atomen im Alkylrest und 3 bis 10 E thyl en glykol ether - 
gruppen brauchbar, Schliefilich kommen auch Blockpolymere aus 
Ethyl enoxid und Propylenoxid, die unter der Bezeichnung Pluronics^ 
handelsublich sind, in Betracht. Die nichtionischen Tenside sind 

15 ublicherweise dann anwesend, wenn bei der Herstellung der kornigen 

Adsorptionsmittel von waftrigen Zeolith-Dispersionen ausgegangen wird, 
in denen die Tenside als Dispersionsstabilisatoren fungieren. In 
einzelnen Fallen konnen die nichtionischen Tenside auch ganz oder 
teilweise durch andere Dispersionsstabilisatoren ersetzt sein, wie 

20 sie in DE 25 27 388 beschrieben sind. 

Die mittlere Korngrofle des Adsorptionsmittels betragt 0,2 bis 1,2 mm, 
wobei der Anteil der Korner unterhalb 0,05 mm nicht mehr als 2 Ge- 
wichtsprozent und oberhalb 2 mm nicht mehr als 5 Gewichtsprozent be- 

25 tragt. Vorzugsweise weisen mindestens 80 Gewichtsprozent, insbeson- 
dere mindestens 90 Gewichtsprozent der Korner eine GroBe von 0,1 
bis 1,2 mm auf, wobei der Anteil der Korner zwischen 0,1 und 0,05 mm 
nicht mehr als 10 Gewichtsprozent, insbesondere nicht mehr als 5 
Gewichtsprozent, und der Anteil der Korner zwischen 1,2 und 2 mm 

30 ebenfalls nicht mehr als 10 Gewichtsprozent, insbesondere nicht mehr 
als 5 Gewichtsprozent betrSgt. 

Das Schuttgewicht des Adsorptionsmittels betragt 400 bis 700 g/1, 
vorzugsweise 500 bis 650 g/1. 
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Das Mittel besteht im wesentlichen aus abgerundeten Kornern, die ein 
sehr gutes Rieselverhalten aufweisen . Dieses sehr gute Ri es elver hal« 
ten ist auch dann noch gegeben, wenn die Korner mit groften Anteilen, 
die bis zu 40 Gewichtsprozent , bezogen auf das Adsorbat, betragen 
konnen, an flUssigen bzw. halbfliissigen Waschmittelbestandteilen , ii: 
besondere an nichtionischen Tensiden, imprSgniert sind. Hinsichtlicl: 
dieser Eigenschaf ten sind sie den bisher bekannt gewordenen, fiir 
Wasch- und Reinigungsmittel als brauchbar vorgeschlagenen Tragerko:t 
materialien iiberlegen. 

Gegenstand der Erfindung ist ferner ein Verfahren zur Herstellung < 
erfindungsgemaBen kornigen Adsorptionsmittels. Dieses Verfahrens is' 
dadurch gekennzeichnet , da£ man ein en waBrigen Ansatz der Bestandte: 
le (a) bis (c) sowie gegebenenf alls (e), der 50 bis 65 Gewichtsproz- 
Wasser enthalt, mittels DQsen in einen Fallraum verspruht und 
mittels Trocknungsgasen , die eine Eingangs tempera tur von 150 bis 
280 °C und eine Austrittstemperatur von 50 bis 120 °C aufweisen, 
auf einen bei 145 °C entfernbaren Feuchtigkeitsgehalt von 8 bis 18 
Gewichtsprozent trocknet. 

Vorzugsweise betrMgt der Wassergehalt des wa&rigen Ansatzes 55 bis 
Gewichtsprozent. Seine Tempera tur betragt zweckmaftigerweise 50 bis 
100 °C und seine Viskositat 5 000 bis 20 000 rnPa*s. Der Zerstaubung 
druck liegt meist bei 20 bis 120 bar, vorzugsweise 30 bis 80 bar. 
ZweckmaBigerweise verwendet man Zweistof f dusen , in die au&er dem zu 
verspruhenden Ansatz auch Druckluft eingefuhrt werden kann. Das 
Trocknungsgas , das im allgemeinen durch Verbrennen von Heizgas Oder 
Heiz51 erhalten wird, wird vorzugsweise im Gegenstrom gefuhrt. Bei 
Verwendung sogenannter TrockentUrme, in welche der waBrige Ansatz ;I 
oberen Teil uber mehrere HochdruckdQsen eingespruht wird, betragt c 
Eingangstemperatur, gemessen im Ringkanal (d.h. unmittelbar vor Eir 
tritt in den unteren Teil des Turmes) 150 bis 280 °C, vorzugsweise 
180 bis 250 °C und insbesondere 190 bis 230 °C. Das den Turm ver- 
lassende, mit Feuchtigkeit beladene Abgas weist ublicherweise eine 
Temperatur von 50 bis 120 °C, vorzugsweise 55 bis 105 °C auf. 
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Sofern das Adsorptionsmittel mit nichtionischen Tensiden impragniert 
werden soil, kbnnen diese sowohl auf das noch warme als auch auf das 
bereits abgekuhlte bzw. nach dem AbkUhlen wieder erw&rmte SprUhpro- 
dukt aufgesprUht werden. Die Abriebf estigj<eit und Formkonstanz der 

5 Korner ist bei Einhaltung der angegebenen Mengenverhaltnisse bzw. Her- 
stellungsbedingungen so hoch, daft auch die frisch zubereiteten , ins- 
besondere aber die abgekuhlten und gegebenenfalls wieder erwarm- 
ten, ausgereiften Korner unter den ublichen Spruhmischbedingungen mit 
den flussigen Zusatzstoff en behandelt, gemischt und gefordert werden 

10 konnen, ohne daft es zur Bildung von Feinanteilen Oder groberen Agglo- 
meraten kommt. 

Nach dem Aufbringen des flUssigen Zusatzstoff es konnen die Korner ge- 
gebenenfalls noch mit feinteiligen Fulvern bestaubt bzw. oberflachlich 

15 beschichtet werden. Hierdurch kann die Rieselfahigkeit noch weiter 

verbessert und das Schuttgewicht geringfQgig erhoht werden. Geeignete 
Fuderungsmittel weisen eine Korngr5fte von 0,001 bis hochstens 0,1 mm, 
vorzugsweise von weniger als 0,05 mm auf und konnen in Anteilen von 
0,03 bis 3, vorzugsweise 0,05 bis 2 Gewichtsprozent , bezogen auf das 

20 mit Zusatzstoff beladene Adsorptionsmittel angewendet werden. In 
Frage kommen z.B. feinpulvrige Zeolithe, Kieselsaureaerogel 
(Aerosil^ 1 ), farblose Oder farbige Figmente, wie Titandioxid sowie 
andere, bereits zum Pudern von Kornern bzw. Waschmittelteilchen vorge- 
schlagene Fulvermaterialien , wie feinpulvriges Natriumtripolyphos- 

25 phat, Natriumsulf at , Magnesiumsilikat und Carboxymethyl cellulose . 

Man kann die kornigen Adsorptionsmittel nach dem Aufbringen der Zu- 
satzstoffe auch mit einem Film aus wasserloslichen Polymeren Uber- 
ziehen. Brauchbare Oberzugsmittel sind z.B. wasserlosliche Cellulose- 
30 ether bzw. die als Bestandteil (b) genannten Polymeren sowie Poly- 
vinyl alko hoi , Polyvinylpyrrolidon und Polyacrylamid. 

Die zu adsorbierenden Zusatzstoffe konnen aus bekannten nichtionischen 
Tensiden bestehen, wie sie ublicherweise in Wasch- und Reinigungs- 
35 mitteln verwendet werden. Weitere geeignete Zusatzstoffe sind organi- 
sche Losungsmittel, mit denen das Reinigungsvermogen von Wasch- und 
Reinigungsmitteln insbesondere gegenuber fettigen Verschmutzungcn 
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verbessert wird und die auf diese Weise einem kornigen Reinigungs- 



mittel problemlos einverleibt werden konnen. Aber auch empfindliche 
Stoffe, wie Enzyme, Biocide, Duftstoffe, Bleichaktivatoren , Avivage- 
mittel, optische Aufheller sowie anionische Oder kationische Tenside 
5 konnen nach vorherigem Losen bzw. Dispergieren in organischen 

Losungsmitteln bzw. den fliissigen oder geschmolzenen nichtionischen 
Tensiden den Adsorptionsmitteln zugemischt werden. Diese Stoffe drin- 
gen zusammen mit dem Losungs- bzw. Dispergiermittel in das porose 
Korn ein und sind auf diese Weise gegen Wechselwirkungen mit anderen 
10 Fulverbestandteilen geschtttzt. 

Statt durch Sprtthtrocknung konnen die erfindungsgema&en Adsprotions- 
mittel auch durch Auf baugranulierung hergestellt werden, beispiels- 
weise indem man den pulverformigen Zeolith (a) , eine waBrige Losung 
15 des Natriumsilikats (b) sowie eine wafcrige Losung der polymeren Car- 
bonsaure (c) bzw. deren Salz in ein Wirbelbett einbringt und darin 
granuliert und trocknet. Diese Auf baugranulierung kann sowohl konti- 
nuierlich wie chargenweise durchgefiihrt werden. 

Die erfindungsgemafien Adsorptionsmittel zeichnen sich durch gunstige 
Korneigenschaf ten , insbesondere durch eine gute Rieself ahigkeit und 
hohe Kornfestigkeit aus. Hinsichtlich ihrer Kornf estigkeit unter- 
scheiden sie sich vorteilhaft von solchen Granulaten, die lediglich 
aus Alumosilikat und homo- bzw. copolymer en Carbonsauren bestehen. 
Uberraschend ist dabei insbesondere, da£ bereits geringe Anteile an 
Natriumsilikat (Komponente b) von 0,1 bis 0,2 Gew.-% eine deutliche 
Verbesserung der Kornstabilitat bewirken. Diese Eigenschaft ist in- 
sofern von erhohter Bedeutung, da das Adsorptionsmittel bei der Wei- 
terverarbeitung, insbesondere beim Aufbringen von nichtionischen Ten- 
siden, in den Mischvorrichtungen mechanisch bearbeitet wird und ein 
starkerer Abrieb moglichst verhindert bzw. eingeschrankt werden soil, 
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Beispiele 

1. In einem mit Ruhrvorrichtung ausgerusteten Ansatzbehal ter wurden 
die folgenden Bestandteile gemischt: 

5 

302,2 kg einer Dispersion, en thai tend 45,0 Gewichtsprozent 
Zeolith NaA, 1,5 Gewichtsprozent eines mit 5 Mol 
Ethylenoxid umgesetzten C 12 -C l8 -Fettalkohols , 0,3 Ge- 
wichtsprozent NaOH und 53,2 Gewichtsprozent Wasser, 
10 45,0 kg einer 40-gewichtsprozentigen LSsung eines Acrylsaure- 

Maleinsaure-Copolymerisat-Natriumsalzes , 
11,3 kg einer 34,5-gewichtsprozentigen Losung von Natriumsilikat 

der Zusammensetzung Na 2 0 : Si0 2 = 1 : 3,3, 
41,5 kg enthartetes Wasser. 

Der verwendete Zeolith wies eine Fartikelgrofle von 1 bis 8 Mikron 
auf , wobei der Anteil fiber 8 Mikron 6 Gewichtsprozent betrug. 
Anteile uber 20 Mikron lagen nicht vor* Als Polycarbonsaure wurde 
ein Copolymerisat aus Acrylsaure und Maleinsaure mit einern Moleku- 
largewicht von 70 000 (Sokaland) ) in Form des Natriumsalzes zum 
Einsatz gebracht. . 

Die eine Tempera tur von 82 °c und eine Viskosit&t von 9 500, mPa-s 
aufweisende Auf schlammung wurde mit einem Druck von 40 at 
25 in einem Turm verspruht, in dem Verbrennungsgase mit einer Tem- 

peratur von 226 °C (gemessen im Ringkanal) dem SprQhprodukt 
en tgegengefuhrt wurden* Die Austritts tempera tur des Trockengases 
betrug 57 °C. Das den Spriihturm verlassende kornige Adsorptions- 
mi ttel wies die folgende Zusammensetzung auf: 

30 



15 



20 



74,5 Gewichtsprozent Zeolith NaA (entspricht 68,4 Gewichtsprozent 
wasserfreier Substanz) , 
9,0 Gewichtsprozent Copolymerisat-Na-Salz , 
2,0 Gewichtsprozent Natriumsilikat, 
35 12,2 Gewichtsprozent Wasser (bei 145 °C entfernbar) . 

2,3 Gewichtsprozent ethoxylierter Fettalkohol. 
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Das durch Siebanalyse ermittelte Kornspektrum ergab die folgende 
Gewichtsverteilung: 

mm tiber 1,6 bis 0,8 bis 0,4 bis 0.2 bis 0.1 unterO.I 
Gew.-% 0 1 37 53 9 0 



Das Litergewicht betrug 550 g/1. 

Die KQraer wurden in einer SprUhmischapparatur , bestehend aus einer 
gegen die Horizon tale geneigten, mit Mischorganen und Spriihdusen 
ausgeriisteten zylindrischen Trommel (LODIGE-Mischer) mit einer ge- 
schmolzenen Mischung nichtionischer Tenside bespruht. Die Tempe- 
ratur des Adsorptionsmittels betrug 20 °C, die der Tensidschmelze 
50 °C. Das Tensidgemisch bestand aus 30,1 Gewichtsprozent Talg- 
alkohol mit 5 EO ( Ethyl enoxidgruppen ) , 34,6 Gewichtsprozent Talg- 
alkohol mit H E0 und 35,3 Gewichtsprozent eines Oleylalkohol-Cetyl- 
alkohol-Gemisches (JZ 53) mit 7 EO.. 

Zum Vergleich wurde ein lockeres, speziell fur die Aufnahme von 
nichtionischen Tensiden entwickeltes Natriumtripolyphosphat des 
Handels (Thermphos L® ), ein handelsubliches Adsorptionsmittel auf 
Basis eines sprUhgetrockneten :; a triumcarbonat-Natriumbicarbonat-Ge- 
misches (Snowlite® ) mit sehr hohem Adsorptionsvermogen sowie ein 
pulverforraiger, spriihgetrockneter Zeolith NaA mit gleichem Kornspek- 
trum wie im Fall des erfindungsgemaS eingesetzten Zeoliths verwendet. 

Zur Bestimmung des Rieselverhaltens ;<narde 1 Liter des Pulvers in 
einem an seiner AuslaufSf fnung verschlossenen Trichter mit folgenden 
Abmessungen gefiillt. 
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Durchraesser der oberen Offnung 150 nrn 

Durchmesser der unteren Offnung 10 mm 

HOhe des konischen Trichterbereiches 230 ran 

Hohe des unten angesetzten zylindrischen 

Bereichs on „ m 

Neigungswinkel des konischen Bereiches 

(gegen Horizon tale) 73 0 

Als Vergleichssubstanz wurde trockener Seesand mit folgendem Korn- 
spektrum gewShlt. 



mm Uber 1,5 bis 0,8 bis 0,4 bis 0,2 bis 0,1 
Gew.-% 0,2 11,9 54,7 30,1 3,1 

Die Auslaufzeit des trockenen Sandes nach Freigabe der Ausflufloffnung 
wurde mit 100 % angesetzt. 

Die aufgespriihten Mengen an nichtionischem Tensid, die Schuttdichte 
der behandelten Pulver und die Ergebnisse des Riesel tests sind 
Tabelle I zu entnehmen. Dabei zeigt sich zunachst, daS das Ein- 
diffundieren des nichtionischen Tensids in das Tragerkorn einige Zeit 
in Anspruch nimmt, weshalb das Riesel vernal ten zweckmafiigerweise 
erst 24 Stunden nach dem Austragen des Behandlungsgutes aus 
dem SprUhmischer bestimmt wird. Ferner zeigt sich, dali keines der 
Vergleichsprodukte zur Aufnahme von 40 Gewichtsprozent nichtionischem 
Tensid geeignet ist, wahrend das erfindungsgemafie Produkt bei 
dieser Zusatzmenge nach 24 Stunden eine gute Rieselfahigkeit besitzt, 
die in der GroBenordnung der Rieselfahigkeit eines sprUhgetrockneten 
Waschmittels ublicher Zusammensetzung liegt. Dabei ist zu berilck- 
sichtigen, daS die tatsachlichen Gehalte der erfindungsgemafien Pro- 
ben an nichtionischem Tensid noch um den Betrag von 2,3 Gewichts- 
prozent hoher liegen als die der Vergleichsproben , da bereits die 
TragerkSrner gemaS Beispiel 1 diese Menge an nichtionischem Tensid 
enthalten. Die Oberlegenheit der erfindungsgemafien Mittel ist daher 
offensichtlich. 
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AQSOrp LrXOiloilUL ^ mi 


Tensid 


Schuttgewicht 


Rieseltest 




Gew.-% 




g/1 


nach 








1 5 rnin 


O /i GfM 
dH bbQ. 


i D nixri . <^*+ 


Std . 


Mittel nach 


25 


61 1 


580 


80 


72 


Beispiel 1 


35 


715 


685 


100 


71 




40 


721 


719 


0 


63 


Tripolyphosphat 


30 


630 


491 


0 


0 


Snowlite® 


25 


595 


575 


85 


82 




35 


656 


640 


81 


77 




AO 


535 


553 


0 


0 


Zeolith 


25 

i 


i 

780 


776 


0 


0 



Tabelle I 
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2. .vie in Ueispiel 1 beschrieben, wurde eine Aufschldim- 
r.iun^, cnthaltend 35 Oew.-^S v/asser, spruhgetrocknat - 
Die Tenperauur der Auf schlammung betrug 83 3 5 °C and 
die Viskositat bei dieser Tempera-cur 9200 raFa-s 
Das Trockengas wies eine Temper at ur von 230 °C an 
Turneingang und von 53 °C am Turnausgang auf. Das 
sprUhgetrocknete saugfiihige Granulat wies folgende 
Zusanmensetzung auf (GT = Gewichtsteile ) : 

^6*7 GT Zeolith NaA (bezogen auf wasser- 

freier Substanz) 
5*0 GT Copolymerisat (Natriumsalz ) 

O.l^ GT Natriums ilikat 

1 ^55 GT ethoxylierter Talgalkohol (5 SO) 

°>6 GT Nat ri urns ul fat 

ii^S GT rfasser, davon 5,9 GT bei 145 °C ent- 

fernbar 



67,6 GT 



Der vsrwendete Zeolith wies eine Partikelgrofie von 
1 bis 8 Mikron auf, wobei der Anteil Qber 3 riikron 
6 Gew.-5 betrug. Ariteile uber 20 Mikron lagen nicht 
vor. Als Poiycarbonsaure wurde ein Copolymerisat aus 
Aery lsaure und Maleinsaure nit einem mittleren Kole- 
kulargewicht von 70 000 (Sokalan C?5 ® ) in Form 
des Natriumsalzes zum Einsatz gebracht. Als ethoxy- 
lierter Fettalkohol wurde ein mit 5 Mol Ethylenoxid 
(EO) umgesetzter Talgalkohol (30 % Cetylalkohol , 
70 % Steary lalkohol) verwendet. 



Das durch Siebanalyse ermittelte Kornspektrum ergab 
die f olrende Gewichts verteilung: 



0 1 84 794 

Patentanmeldung D 7l80 EF - 14 - Henkel KGaA 

' ZR-FE/Patente 



uber bis bis bis bis unter 
1,6 0,3 0,4 0,2 0,1 0,1 



Gew.-S 0 2 40 50 8 0 

Das Litergewicht betrug 540 g/1. 

67,6 Gewichtsteile des Granulats wurden in einem 
Spriihmischapparat, bestehend aus einer gegen die 
Horizontale geneigten, mit Mischorganen und Spruhdusen 
ausgerasteteten zy lindrischen Trommel (LODIGE-Mischer ) 
mit einer geschmolzenen Mischung nichtionischer Ten- 
side bespriiht. Die Temperatur des Granulats betrug 
20 °C , die der Tensidschmelze 50 °C. Das Tensidge- 
misch bestand aus 4,1 Gewicatsteilen Talgalkohol mit 
5 SO, 20 Gewichtsteilen eines Laury lalkohol-Myristy 1- 
alkohol-Gemisches (2 : 1) mit 5 EO, und 8,3 Gewichts- 
teilen eines mit 7 SO umgeset zten Cley ialkohol-Cety 1- 
alkohol-Gemisches . Hach dem AbkQhlen wurde oin nicht- 
klebendes, korniges Produkt ernalten, dessen Riesel- 
fahigkeit trotz eines Gehaltes an insgesamt 3 U Gew.-£ 
flttssigem nichtionischem Tensid ausgezeichnet war uns 
innerhalb der Fehlergrenzen den .Verten gemaii B^ispiel 
1 entsprache. Das Schuttgewicht betrug 7 40 g/1. 
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1 . Korniges Adsorptionsmittel mit hohem Aufnahmevermogen fur flussige 
bis pastose Wasch- und Reinigungsmittelbestandteile, gekennzeichnet 
durch die folgenden Bestandteile: 



(a) 60 bis 80 Gewichtsprozent eines zum Kationenaustausch befahig- 
ten, feinkristallinen, synthetischen , gebundenes Wasser en thai - 
tenden Natriumalumosilikats vom Typ des Zeoliths A und/oder 
Zeoliths NaX, 

(b) 0,1 bis 5 Gewichtsprozent Natriumsilikat der Zusammensetzung 
Na 2 0 : Si0 2 = 1 : 2 bis 1 : 3,5, 

(c) 3 bis 15 Gewichtsprozent einer homo- oder copolymeren Acryl- 
saure, Methacrylsaure und/oder Maleinsaure in Form des Natrium- 
oder Kaliumsalzes , 

(d) 8 bis 18 Gewichtsprozent bei einer Trocknungstemperatur von 
145 °C entfernbares Wasser, 

(e) 0 bis 5 Gewichtsprozent eines nichtionischen , Polyglykol- 
ethergruppen aufweisenden Tensids, 

wobei das Adsorptionsmittel eine mittlere KorngroBe von 0,2 bis 
1,2 mm aufweist und der Anteil mit einer KorngroBe von weniger 
als 0,05 mm nicht mehr als 2 Gewichtsprozent und der Anteil mit 
einer KorngrolSe von mehr als 2 mm nicht mehr als 5 Gewichtspro- 
zent betragt und das Schtittgewicht 400 bis 700 g/1 betragt. 
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2. Mittel nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch die Bestandteile 
65 bis 75 Gewichtsprozent der Komponente (a), 



4 bis 12 Gewichtsprozent der Komponente (c), 
10 bis 16 Gewichtsprozent der Komponente (d), 
0,5 bis 4 Gewichtsprozent der Komponente (e). 

3. Mittel nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daft min- 
destens 80 Gewichtsprozent, insbesondere mindestens 90 Gewichts- 
prozent der K3rner eine GroBe von 0,1 bis 1,2 mm aufweisen, wo- 
bei der Anteil der Korner von 0,1 bis 0,05 mm sowie von 1,2 bis 

2 mm jeweils nicht mehr als 10 Gewichtsprozent, insbesondere nicht 
mehr als 5 Gewichtsprozent betrSgt. 

4. Mittel nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daft dessen 
Schuttgewicht 500 bis 650 g/1 betragt. 

5. Mittel nach Anspruch 1 bis 4, worin der Anteil der Komponente (b) 
1 bis 3 Gewichtsprozent betragt. 

6. Mittel nach Anspruch 1 bis 4, worin die Komponente (c) aus Poly- 
acrylsaure Oder deren Copolymeren mit Maleinsaure besteht. 

7. Verfahren zur Herstellung eines kornigen Adsorptionsmittels mit 
hohem Aufnahmevermogen fur flQssige bis pastose Wasch- und Reini- 
gungsmittelbestandteile, dadurch gekennzeichnet, daB man einen 
waBrigen Ansatz der Bestandteile (a) bis (c) sowie gegebenenf alls 
(e), der 50 bis 65 Gewichtsprozent Wasser enthalt, mittels DUsen 
in einen Fallraum verspruht und mittels Trocknungsgasen , die eine 
Eingangstemperatur von 150 bis 280 °C und eine Austrittstemperatur 
von 50 bis 120 °C aufweisen, auf einen bei 145 °c entfernbaren 
Feuchtigkeitsgehalt von 8 bis 18 Gewichtsprozent trocknet. 



O,^ bis 3 Gewichtsprozent der Komponente (b), 



r 
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8. Adsorptionsmittel nach einem Oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet , daft es mit 2 bis 45 Gewichtsprozent, be- 
zogen auf das Behandlungsprodukt , mit mindestens einem nicht- 
ionischen Tensid sowie dessen Gemischen mit weiteren, in Wasch- 

5 und Reinigungsmitteln ublichen Zusatzstoffen impragniert ist. 

9. Mittel nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB das Zusatz- 
mittel aus Verbindungen der Klasse Enzyme, Biocide, Bleichaktiva- 
toren, Avivagemittel , optische Aufheller sowie anionische und kat- 

10 ionische Tenside ausgewahlt ist. 



10, 



15 



Mittel nach Anspruch 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daft das mit 
dem nichtionischen Tensid bzw. Zusatzmittel behandelte Adsorptions- 
mittel mit einem feinpulvrigen Beschichtungsmittel uberzogen ist. 



f 



